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== (54) Title: METHOD FOR PRODUCTION OF A COMPONENT WITH A MICRO- JOINT AND COMPONENT PRODUCED 
== BY SAID METHOD 

511 (54) litre : PROCEDE DE REALISATION D'UN COMPOS ANT COMPORTANT UN MICRO-JOINT ET COMPOSANT REA- 
= LISE PAR CE PROCEDE 

(57) Abstract: The method for production of a component with a micro-joint comprises a first step of deposition of a layer of 
polymer (2) on a transfer substrate (1), for the embodiment of an assembly joint (4), a second step of bringing the polymer layer into 
ON contact with a rnicro-structured substrate (3) and a third step of withdrawing the transfer substrate. As a result of the difference of 
^3" the chemical affinity between the polymer layer (2) and the transfer substrate (1) and the chemical affinity between the polymer layer 
55 (2) and the micro-structured substrate, the zones (4) of the polymer layer, which are in contact with the micro-structured substrate 
^ (3) during the second step, remain on the micro-structured substrate (3) after the third step. Said zones embody the assembly joint. 

^ (57) Abrege : Le proc6d6 de realisation d'un composant comportant un micro-joint comporte une premiere Stape de depdt d'une 
O couche de polymere (2) destinee a constituer un joint d'assemblage (4) sur un substrat de transfert (1), une seconde £tape de mise en 
55 contact de la couche de polymere avec un substrat micro-structure" (3) et une troisieme £tape de re trait du substrat de transfert. Grace 
a la difference de Faffinite* chimique entre la couche de polymere (2) et le substrat de transfert (1) d'une part et Taffinite* chimique 
Q entre la couche de polymere (2) et le substrat nucro-stracture* d' autre part, les zones (4) de la couche de polymere, qui sont en contact 
£^ avec le substrat nucro-stracture* (3) pendant la seconde 6tape, restent sur le substrat micro-structunt! apres la troisieme £tape. Ces 
^ zones constituent le joint d'assemblage. 
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Procede de realisation d'un composant comportant un micro-joint et 
composant realise par ce procede 

Domaine technique de I'invention 

L'invention concerne un procede de realisation d'un composant, comportant un 
substrat micro-structure et un element complementaire assembles au moyen 
d'un joint d'assemblage. Elle concerne egalement un composant realise par ce 
procede\ 

Etat de la technique 

La realisation de composants micro-structures, notamment les dispositifs micro- 
fluidiques (bio-puces, « lab-on-chip », etc..) ou micro-mecaniques (MEMS, 
MOEMS, etc.), implique gen6ralement la micro-structuration en surface ou en 
volume d'au moins un substrat ou sont crees des espaces libres qui permettent 
la circulation ou le stockage de fluides. Les cavites et canaux ainsi crees sont 
ouverts sur au moins un cot6 et neoessitent done d'§tre connects ou 
assembles a une autre structure ( capot ouvert ou ferme, capillaires, autre 
substrat micro-fluidique...). 

L'assemblage de composants micro-structures necessite des joints 
d'assemblage et des joints d'6tanch6it6 eventuellement micro-structures. Or, la 
manipulation et le positionnement de joints micro-structures est tres difficile. II 
existe des techniques utilisant en particulier le Polydim6thylsiloxane comme joint 
d'assemblage, avec des mSthodes complexes pour definir la surface du joint. II 
existe d'autres techniques d'assemblage de substrats dont les surfaces 
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d'assemblage peuvent etre localement tres petites, mais ces techniques 
necessitent des temperatures elevees ou des preparations chimiques limitant la 
possibility de fonctionnaliser les composants a assembler (par exemple par 
greffage biologique) et sont limitatives dans le choix des mat6riaux. Dans le 
5 domaine de I'assemblage des polymeres, la soudure thermique limite elle aussi 
le choix des materiaux. Utilisation de films adhesifs pre-encolles pn§sente 
I'inconvenient de presence de colle au contact de fluides a manipuler et pose 
des problemes de compatibility biologique. 

10 Les techniques d'encollage plus classiques (distribution de colle par seringue, 
tampographie, rouleaux encolleurs, serigraphie), outre les problemes lies a la 
polymerisation de colles liquides en presence d'especes biologiques, s'averent 
inadaptees a I'assemblage de micro-structures presentant des surfaces 
d'assemblage tres petites (<20|Am). 

15 

Ainsi, les techniques d'assemblage connues posent des problemes de 
compatibility biologique et/ou sont complexes, ce qui limite les possibility 
d'application. De plus, certaines techniques ne permettent pas un assemblage 
reversible de deux composants. 

20 

Objet de I'inventlon 

L'invention a pour but de remeclier a ces inconvenients et, plus particulierement, 
25 de proposer un procede de fabrication de composants micro-structures, 
minimisant les problemes de compatibility biologique, tout en ryduisant la 
complexity et le coOt de fabrication. 
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Selon I'invention, ce but est atteint par le fait que le procede comporte la 
fabrication du joint d'assemblage par : 

- une premiere 6tape, de depdt sur un substrat de transfert d'une couche mince 
d'un polymere, le substrat de transfert et la couche mince de polymere ayant 
une affinite chimique predetermined, 

- une seconde etape, de mise en contact du substrat micro-structure et de la 
couche mince de polymere, le substrat micro-structure et la couche mince de 
polymere ayant une affinite chimique plus forte que I'affinite chimique entre le 
substrat de transfert et la couche mince de polymere, 

- une troisieme etape, de retrait du substrat de transfert, de maniere a ce que le 
joint d'assemblage soit forme par les zones de la couche mince de polymere 
venant en contact avec le substrat micro-structure au cours de la seconde 
etape. 

Selon un mode de realisation preferentiel, le substrat de transfert est flexible et 
le retrait du substrat de transfert est effectue en le tirant par une extremite. 

Selon un developpement de I'invention, le procede comporte une etape 
d'activation chimique de I'element complementaire et/ou, apres la troisieme 
etape, une etape d'activation chimique du joint d'assemblage dispose sur le 
substrat micro-structure. Ainsi, un assemblage irreversible du substrat micro- 
structure et de I'element complementaire peut etre realise. 

L'invention a egalement pour objet un composant, realise par le procede ci- 
dessus, et comportant un element complementaire assemble au substrat micro- 
structure par le joint d'assemblage, I'element elant un capot, un autre substrat 
micro-structure, un capillaire ou une matrice de capillaires solidaires entre eux. 



WO 2004/043849 




T/FR2003/003288 



Description sommaire des dessins 

D'autres avantages et caracteristiques ressortiront plus clairement de la 
description qui va suivre de modes particuliers de realisation de I'invention 
donnes a titre d'exemples non limitatifs et representee aux dessins annexes, 
dans lesquels : 

Les figures 1 a 6 represented differentes 6tapes d'un mode particulier de 
realisation d'un proced§ selon I'invention. 

La figure 7 represente un mode particulier de realisation de I'invention avec des 
zones d'appui sur le substrat micro-structure. 

La figure 8 represente un mode particulier de realisation d'un composant selon 

I'invention, dans lequel I'element complementaire est un capillaire. 

La figure 9 represente une variation de realisation d'un substrat de transfert. 

Description de modes particuliers de realisation. 

Dans une premiere etape du proced§ represente aux figures 1 a 6, une couche 
mince de polymere 2 est deposee sur un substrat de transfert 1 . Une technique 
de depdt typiquement utilisee est I'etalement a la tournette. Le polymere de la 
couche mince 2 et le materiau du substrat de transfert 1 doivent avoir une 
affinite chimique permettant les seconde et troisieme etapes decrites ci- 
dessous. Dans un mode de realisation prefers, les materiaux du substrat de 
transfert 1 et de la couche mince de polymere 2 sont tous deux du 
Polydimethylsiloxane (PDMS). Une propriety avantageuse d'un substrat de 
transfert 1 en PDMS est sa flexibility. Selon le polymere utilise pour la couche 
mince 2 et la technique de depot, une etape supplementaire intermediaire de 
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reticulation, par exemple par echauffement, peut etre rajoutee juste apres le 
depot. 

La seconde 6tape (figure 3) consiste a mettre en contact la couche mince de 
polymere 2, portee par le substrat de transfert 1 , avec le substrat micro-structure 
3. L'affinite chimique entre la couche mince de polymere 2 et le substrat micro- 
structure 3 doit etre plus forte que l'affinite chimique entre la couche mince de 
polymere 2 et le substrat de transfert 1 . L'adaptation de l'affinite chimique entre 
la couche mince de polymere 2 et le substrat micro-structure 3 peut etre 
effectuee, avant la seconde etape, par des etapes supplementaires 
intermediaires d'activation chimique. Comme represents a la figure 2, les etapes 
d'activation chimique peuvent s'appliquer a la couche de polymere 2 et/ou au 
substrat micro-structure 3. Un moyen d'activation chimique utilise est un plasma 
d'oxygene. A la figure 2, une oxydation plasma simultanee de la couche mince 
de polymere 2 et du substrat micro-structunS 3 est representee. De plus, la 
tenacite de la couche mince de polymere 2 diminue apres I'oxydation plasma, 
facilitant la troisieme etape du precede decrite ci-dessous. La couche mince de 
polymere peut etre irreversiblement collee au substrat micro-structure en 
adaptant de maniere appropriee l'affinite chimique par des etapes d'activation 
chimique avant la seconde etape (figure 2). 

Dans une troisieme 6tape, le substrat de transfert 1 est retired Seules les zones 
de la couche mince de polymere 2 en contact avec le substrat micro-structure 3 
pendant la seconde etape restent sur le substrat micro-structure 3. En effet, 
l'affinite chimique entre le substrat micro-structure 3 et la couche mince de 
polymere 2 6tant plus forte que l'affinite chimique entre la couche mince de 
polymere et le substrat de transfert 1, la couche mince de polymere 2 se 
dechire, une partie 4 restant fixee au substrat micro-structure 3, le reste 6 
partant avec le substrat de transfert 1. Les zones de la couche mince de 
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polymere 2 qui n'etaient pas en contact avec le substrat micro-structure 3 lors 
de la seconde etape restent ainsi en tant que residus 6 sur le substrat de 
transfert 1. Le joint d'assemblage 4 est ainsi forme par les zones de la couche 
mince de polymere 2 restant sur le substrat micro-structure 3. Dans le cas d'un 
substrat de transfert 1 plan, la seconde etape ne necessite aucun alignement, le 
substrat micro-structure 3 definissant lui-meme les zones de contact avec la 
couche mince de polymere 2. Pour que la couche mince de polymere se dechire 
au bord des motifs usines dans le substrat micro-structure 3, la tenacite de la 
couche mince de polymere 2 doit etre tres faible. La tenacite peut etre diminuee 
notamment par une oxydation plasma precedant la seconde etape (figure 2). 

Le procede decrit ci-dessus permet la formation d'un joint d'assemblage 4 
conforme au substrat micro-structure 3 a connecter ou a assembler, sans laisser 
de volume mort et sans apport de matiere au-dessus de cavites 5 formees dans 
le substrat micro-structure 3. La surface du joint d'assemblage 4 en contact 
avec les materiaux (fluides, liquides, etc..) contenus dans les cavites 5 est done 
minimisee, ce qui permet d'attenuer au maximum une eventuelle interaction 
entre le materiau du joint d'assemblage 4 et les materiaux contenus dans les 
cavites 5. La compatibility biologique du composant est ainsi optimisee. 

Ce procede permet une formation simultanee d'une multitude de micro-joints 
d'assemblage, chacun pouvant etre tres petit (<20jJim), sur des substrats micro- 
structures de grande surface (traitement d'une plaquette complete), le substrat 
micro-structure delimitant lui-meme le joint d'assemblage. Le procede est 
rapide, peu couteux et ne necessite aucun alignement pour la formation des 
joints. 

Dans un mode de realisation preferentiel, la realisation de la troisieme etape est 
facilitee par I'utilisation d'un substrat de transfert flexible qui peut etre retire par 
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une extrSmitS (figure 4). Ceci permet d'Sviter I' utilisation d'une force trop 
importante pouvant endommager le composant. 

Apres la troisieme Stape, un element complSmentaire 7 peut etre fixe sur le 
substrat micro-structure 3 au moyen du joint d'assemblage 4, Sventuellement de 
maniere reversible, en maintenant I'SISment complementaire 7 par un dispositif 
(non represents) assurant un contact intime avec le joint d'assemblage 4. II est 
aussi possible de fixer I'element complementaire 7 de maniere irreversible sur le 
substrat micro-structure 3 en rajoutant une ou plusieurs Stapes d'activation 
chimique du joint d'assemblage 4 et/ou de I'element complementaire 7, par 
exemple par oxydation plasma (figure 5). Un composant ainsi obtenu, 
comportant un substrat micro-structure 3 et un Element complementaire 7 
assembles au moyen d'un joint d'assemblage 4, est represents a la figure 6. 

Dans un mode de realisation particulier, represents a la figure 7, le substrat 
micro-structure 3 comporte une zone d'appui 8 servant d'appui au substrat de 
transfert 1 au cours de la seconde etape dans le cas ou des zones destinSes a 
definir le joint d'assemblage 4 se trouvent relativement distantes Tune de I'autre. 
Les zones d'appui 8 empechent ainsi un collage de la couche mince de 
polymere 2 sur des surfaces infSrieures 9 du substrat micro-structure 3 
comprises entre deux zones dSfinissant le joint d'assemblage, tout en assurant 
le parallSlisme entre le substrat de transfert et le substrat micro-structurS 
pendant la seconde etape. 

Dans la variants de realisation representee a la figure 6, I'element 
complementaire 7 est un capot 7 fermant les cavites 5 du substrat micro- 
structure 3. Selon un autre mode particulier de realisation de I'invention, 
represents a la figure 8, 1'SISment complSmentaire est constituS par un capillaire 
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10 ou une matrice de capillaires solidaires entre eux. Dans un autre mode de 
realisation, I'element complementaire 7 est un autre substrat micro-structure. 

Dans un mode de realisation particulier, represents a la figure 9, le substrat de 
transfert est un substrat micro-structure 1 1 , permettant d'eviter le contact de la 
couche mince de polymere 2 sur certaines zones 12 de la surface du substrat 
micro-structure 3. La formation d'un tel substrat de transfert micro-stuctur<§ 1 1 
peut etre effectue par moulage par exemple. Cependant, contrairement a un 
substrat de transfert plan, un substrat de transfert micro-structure 1 1 necessite 
un alignement avec le substrat micro-structure 3 lors de la seconde 6tape du 
procede, rendant le proced(§ plus complique. 

Le materiau du joint d'assemblage sera choisi parmi les resines thermo-dures, 
les elastomeres ou les thermoplastiques elastomeres repondant aux criteres 
suivants : 

- etre suffisamment souple une fois le joint forme pour assurer sa fonction 
d'etancheite et d'assemblage, permettant par exemple de compenser des 
defauts de rugosite ou de planeite du substrat micro-structure 
(comportement visco-6lastique), 

- former, eventuellement apres un traitement adequat, des liaisons covalentes 
avec le substrat micro-structure et le substrat de transfert, 

- etre peu tenace, eventuellement apres un traitement adequat, pour se 
dechirer facilement lors du transfert. Les families de polymeres precitees 
voient leur tenacite diminuer sur une profondeur generalement de 100^m a 
150nm apres une oxydation plasma. La gamme d'epaisseur du joint decrit 
6tant inferieure, il sera oxyde et done fragilise sur toute son epaisseur, 
favorisant ainsi I'operation de transfert, 

- preferentiellement, etre disponible sous forme liquide pour pouvoir etre 6tale 
a la tournette. 
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Le Polydimethylsiloxane (PDMS), et plus particulierement le grade 184 Sylgard® 
de Dow Corning®, est particulierement adapted notamment grace a ses qualites 
optiques et de compatibility biologique. Le PDMS du grade 184 Sylgard® de 
Dow Coming® petit etre active par un plasma d'oxygene a faible energie 
(creation de sites SiOH et OH ; hydroxy lation) lui permettant d'etre 
irreversiblement colle au silicium, au verre, a une large gamme de plastiques, a 
lui-meme, etc... II est disponible sous forme non reticulee, livre avec un agent 
durcissant, et done suffisamment liquide pour etre etale a la tournette. 
L'hydroxylation de surface pourrait eventuellement §tre faite en plongeant le 
polymere choisi dans de I'eau bouillante. Cette voie s'avere cependant moins 
simple a mettre en oeuvre. 

Le materiau du substrat de transfert est prelerentiellement choisi pour pouvoir 
former des liaisons covalentes (groupes melhacryl libres par exemple, qui se 
lient aux groupes methacryl du PDMS de la couche mince) avec le materiau du 
joint d'assemblage et pour sa souplesse. Pour cette raison, un choix preferentiel 
est un substrat de transfert en PDMS, fraTchement fabrique pour eviter tout 
probleme d'empoussierement lie au stockage, le PDMS etant tres avide de 
poussiere. 

La couche mince de PDMS est preferentiellemnt reticulee a chaud pour gagner 
du temps (4 heures a 60°). L'utilisation d'une tournette permet de choisir 
I'epaisseur du joint d'assemblage (typiquement entre quelques micrometres et 
50nm). 

Le materiau du substrat micro-structure a assembler ou a connecter, ou du 
moins des surfaces dediees a la formation du joint d'assemblage, doit pouvoir 
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etre active pour former des liaisons covalentes avec ledit joint d'assemblage. De 
maniere analogue, des liaisons covalentes peuvent etre realisees entre ledit 
joint et Tenement complementaire. Dans ces conditions, le composant final 
assemble peut etre etanche aux fluides. 

5 

Dans la fabrication de reacteurs de digestion enzymatique sur silicium, le 
substrat micro-structure se compose de canaux longs de plusieurs millimetres et 
larges de 1 mm, dans lequel sont micro-usinees des matrices de colonnes de 5 
|im ou 10 urn de diametre (plusieurs millions de colonnes). Ceci permet 
10 d'augmenter le rapport surface/volume desdits reacteurs, la reaction de 
digestion enzymatique ayant lieu entre des enzymes greffees aux parois et des 
proteines v§hiculees dans ces nSacteurs. 

La presente invention, telle que decrite ci-dessus, a notamment permis la 
15 formation d'un joint d'assemblage sur des motifs tres petits (colonnes carrees de 
5 jim de cdt6 et colonnes hexagonales de 10 \im de diametre), et sur des 
composants de surface relativement grande (4x2cm 2 ), sans volume mort au- 
dessus des colonnes, et en minimisant la surface de PDMS en regard des 
fluides (problemes d'adsorption des prolines sur le PDMS). 



20 
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Revendications 

1. Proc6de de realisation d'un composant, comportant un substrat micro- 
structure (3) et un element complements re (7, 10) assembles au moyen d'un 
joint d'assemblage (4), procede caracterisS en ce qu'il comporte la fabrication 
du joint d'assemblage par : 

- une premiere etape, de depdt sur un substrat de transfert (1,11) d'une couche 
mince d'un polymere (2), le substrat de transfert et la couche mince de polymere 
ayant une affinite chimique predeterminee, 

- une seconde etape, de mise en contact du substrat micro-structure (3) et de la 
couche mince de polymere (2), le substrat micro-structure et la couche mince de 
polymere ayant une affinite chimique plus forte que I'affinite chimique entre le 
substrat de transfert (1 , 1 1) et la couche mince de polymere, 

- une troisieme etape, de retrait du substrat de transfert (1 , 1 1), de maniere a ce 
que le joint d'assemblage (4) soit forme par les zones de la couche mince de 
polymere (2) venant en contact avec le substrat micro-structure (3) au cours de 
la seconde etape. 

2. Procede de realisation selon la revendication 1, caracteris6 en ce qu'il 
comporte une etape de reticulation de la couche mince de polymere (2) entre 
les premiere et seconde etapes. 

3. Proc6de de realisation selon I'une des revendications 1 et 2, caracterise en 
ce qu'il comporte une etape d'activation chimique de la couche mince de 
polymere (2) deposee sur le substrat de transfert (1, 11) entre les premiere et 
seconde etapes. 
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4. Procede de realisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, 
caracteris6 en ce qu'il comporte une etape d'activation chimique du substrat 
micro-structure (3) entre les premiere et seconde 6tapes. 

5. Precede selon I'une quelconque des revendications 1 a 4, caracterise en ce 
que le substrat de transfert (1 , 1 1) est flexible et le retrait du substrat de transfert 
est effectue en le tirant par une extremite. 

6. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 5, caracterise en ce 
que le substrat de transfert (1 , 1 1) est en Polydimethylsiloxane (PDMS). 

7. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6, caracterise en ce 
qu'il comporte, apres la troisieme etape, une etape d'activation chimique du joint 
d'assemblage (4) dispose sur le substrat micro-structure (3). 

8. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 7, caracterise en ce 
qu'il comporte une etape d'activation chimique de I'element complementaire (7, 
10). 

9. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 8, caracterise en ce 
que le substrat micro-structure (3) comporte au moins une zone d'appui (8) 
servant d'appui au substrat de transfert (1, 1 1) au cours de la seconde etape. 

10. Procede selon I'une des revendications 1 a 9, caracteris6 en ce que le 
substrat de transfert (1) est plan. 



11.Proced6 selon I'une des revendications 1 a 9, caracterise en ce que le 
substrat de transfert est micro-structure (11). 
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12. Procede selon I'une des revendications 1 a 11, caracterise en ce que le 
material! polymere de la couche mince de polymere (2) est choisi parmi les 
resines thermo-dures, les elastomeres et les thermoplastiques elastomeres. 

13. Proced6 selon la revendication 12, caracterise en ce que le materiau 
polymere de la couche mince de polymere (2) est du Polydimethylsiloxane 
(PDMS). 

14. Composant, realise par le proced<§ selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 13, caracteris6 en ce que I'element comptementaire est un 
capot (7). 

15. Composant, realise par le proc6de selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 13, caracterise en ce que Telement complementaire (7) est 
un autre substrat micro-structure. 

16. Composant, realise par le proc6d6 selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 13, caracteris6 en ce que I'6l6ment complementaire est un 
capillaire (10) ou une matrice de capillaires solidaires entre eux. 
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Publiee : 

— avec rapport de recherche Internationale 
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